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"Cycloliexen-1, 2-dicarbonsatirediamide, Verfahren zu ihrer 
Herstellimg und ihre Verwendung zur Bekampfung von Un- 
krautern" 

Prioritat: 25. Mai 1978, Japan, Br. 62586/1978 ^~ 




Patentansprttche 
clobexen-1 , 2-dix*arbonsaurediamide der allgemeinen Por- 

» Mi R i 

• nr-coNH-^-^ •• .-(X}'-' 

25 in der R^ ein Uasserstoff- oder Fluoratom darstellt, 

h' nnd R gleick oder verschieden sind und Wasserstoff- 
atome, niedere Alky Ir est e f niedere Alkenylreste, Cyclo- 
alkylreste, Aralkylreste, Amino grupp en, Alkylaminogrup- 
pen, Dialkylaminogruppen, niedere Alkoxyreste, niedere 
30 Alkenyloxyreste, niedere Alkoxycarbonylamino- oder nie- 

dere Alkoxy c arb o ny Imethy lgrupp en bedeuten oder R^ und 
R zusammen mit dem Stickstoff atom, an das sie gebunden 
sind, einen 5- oder 6gliedrigen gesattigten hydro cycli- 
schen Rest bilden, der noch ein Sauerstoffatom im Ring 
35 enthalten kann, R 2 ein Halogenatom Oder eine Gruppe der 

allgemeinen Pormel 
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R 5 



-O-C 



ho* 



* 6 

darstellt, wobei R^ und gleich Oder verschieden sind 
und Wasserstoffatome Oder Methylgruppen bedeuten und R^ 
ein Wasserstoff- Oder Halogenatom Oder einen niederen 
Alky Ir est darstellt. 

Verbindungen nach Anspruch 1 der allgemeinen Formel I f 
in der R ein Wasserstof f atom, R ein Chlor- Oder Brom- 
atom^/R^ una R*, die gleich Oder verschieden sind, Was- 
serstoffatome oder Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 
at omen bedeuten. 



Verbindungen nach Anspruch 1 der allgenieinen Formel I 9 
in der R ein Fluoratom, R ein Chlor- Oder Bromatom 
und R^ und R , die gleich Oder verschieden sind, Was- 
serstoffatome oder Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 
atomen bedeuten. 

Verbindungen nach Anspruch 1 der allgemeinen Formel 1, 
in der R^ ein Wasserstoff atom, R 2 eine Gruppe der all- 



gemeinen Formel -ogh 2 : ^^-r7 



wobei R? ein Ohloratom oder einen Alkylrest mit 1 bis 
4 Kohlenstoff at omen darstellt, und R^ und R gleich 
oder verschieden sind und Wasserstoff at ome oder Alkyl- 
reste mit 1 bis 4- Kohlenstoff at omen bedeuten* 

Verbindungen nach Anspruch 1 und 2 der allgemeinen For- 
mel I, in der R 1 ein Wasserstoff atom, R 2 ein Chloratom 
und entweder R^ Oder R* ein Wasserstoff atom Oder einen 
Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoff atomen und der andere 
Rest ein Wasserstof f atom bedeuten* 
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6. Verbindungen nacli Anspruch 1 der allgemeinen Pormel I f 
la der B 1 ein Wasserstoff- Oder Pluoratom, B 2 ein Chlor- 
oder-Bromatom f einer der Beste B 5 Oder B* eine Allyl- t 
Allyloxy-, Alkoxycarbonylmethylgruppe mit 3 bis 4 Koh- 
lenstoffatomen, eine Dialkylaminogruppe mit 2 Ms 4 Koh- 
lenstoffatomen Oder eine Alkoxycarbonylaminogruppe mit 

2 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeuten. 

7. Verbindungen nach, Anspruch. 1 der allgemeinen Pormel I f 
in der B 1 ein Wasserstoff atom, B 2 die Gruppe der Pormel 




35 



und einer der Beste E^ Oder E^ ein Was- 
serstoff atom und der and ere eine Allylgruppe bedeuten. 

8. N-(4-Chlorplienyl )-cycloliexen-1 , 2-dicarbonsaur ediamid. 

9* I- (4- Cklorpkenyl )-IT 1 -athyl-cyclohexen-1 , 2-dicarbonsaure- 
diamid. 

10. N-(4— Cklorphenyl )-IP -athoxycarbonylmethyl-cy clohexen- 
1 , 2-dicarbonsaur ediamid . 

11 . N-(2-Pluor-^l— chlorphenyl )-cycloliexen-1 f 2-dic arbons aure- 
diamid. 

12. H-(2-Pluor-4-ciaorphenyl)-N , -n-butyl-cycloliexen-1 f 2- 
dicarbons aur ediamid. 

13* N-( 2-Pluor-4-brompIieny 1 )-N f -methyl-cyclohexen-l $ 2-dicarbon- 
saurediamid. 

1*. Verfaliren zur Herstellung der Verbindungen nach Anspruch. T f 
dadurch gekennzeichnet, dafi man entweder 
a) eine Verbindung der allgemeinen Pormel II 



L. 
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in der It 1 und R 2 die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung 
hahen,mit einem Amin der allgemeinen Formel III 



in der R 5 und b"' die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung 

haben, zur Umsetzung hringt oder 

h) eine Verbindung der allgemeinen Formel IV 



R 1 



C r CONH-^^-R 2 (IV) 
^COOH 

in der R 1 und R 2 die in Anspruch 1 angegehene Bedeutung 
haben, zunachst mit einem Chlorameisensaureester um- 
setzt und anschlieBend die erhaltene Verbindung mit 
einem Amin der allgemeinen Formel III 

R 

in der R 5 und R 4 die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung 
haben, zur Umsetzung bringt. 



15. Verwendung der Verbindungen nach Anspruch 1 his 13 zmt 
Bekampfung von Unkrautern. 
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Bestimmte Derivate der Cy clohexen-1 , 2-dicarbonsaure mit 
herbizider Wirkung sind bereits bekannt. So sind in der 
aapanischen Off enlegungsschrift 96722/1973 Cyclohexen-1 , 2- 
dxcarbonsaurediamide der allgemeinen Pormel 



beschrieben, in der R und R' gegebenenfalls durch Halogen- 
atome, niedere Alkylreste, Halogenalkylreste, niedere Alk- 
osyreste, niedere Alkylthioreste, Hydroxylgruppen oder 
Acylreste substituierte Phenylgruppen bedeuten. In der 
US-PS 4 003 926 sind Verbindungen der allgemeinen Pormel 

beschrieben, in der X ein Fluor-, Chlor- Oder Bromatom dar- 
stellt, T ein Wasserstoff- oder Pluoratom bedeutet, mit 
der MaBgabe, daB 2 ein Pluoratom darstellt, wenn Y ein 
Pluoratom bedeutet, R ein Wasserstoff atom oder ein Lithium- 
Ratrium-, Kalium-, Calcium-, Magnesium-, Zink-, Mangan- 
oder Bariumkation oder ein Kation der allgemeinen Pormel 

darstellt, wobei R^, R 2 und Rj gleich oder verschieden 
sind und Wasserstoffatome, Alkylreste mit 1 bis 4 Eohlen- 
stoffatomen Oder Hydroxyalkylreste mit 2 bis 4 Koalenstoff- 
atomen bedeuten und R^ ein Wasserstoffatom, einen Alkylrest 
mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen, eine Benzylgruppe oder eine 
Gruppe der allgemeinen Pormel BR^Rg darstellt, wobei R 5 
ein Wasserstoffatom oder einen Alkylrest mit 1 bis 4 Koh- 
lenstoffatomen bedeutet und R g ein Wasserstoffatom oder 
einen Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen bedeutet. 
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In der japanischen Aualegeachrift 25191/1967 und der oapa- 
niachen Of f enlegungaachrif t 44425/1973 sind A ' -letraby dro- 
phtiialaminsauren der allgemeinen Formel 

fY 00NH 

beachrieben, in der X ein Wasaeratoff- Oder Halogenatom, 
einen niederen Alky lr eat, einen niederen Alkosyreat, eine 
Nitro-, Iaothiocyanato- Oder Trifluormethylgruppe bedeutet. 
Fttr -di^ese Verbindung ist eine herbizide Oder pf lanzenwucha- 
regelnde Virkung angegeben. 

Ea gibt zwar zahlreiche herbizidwirkende Verbindungen, doch 
laBt Bicb unerwunachte3 Pf lanzenwachatum mit dieaen Verbin- 
dungen nicbt vollatandig unterdrttcken, ao daB Rutzpf lanzen 
durch das Aufkommen unerwttnachter Unkrauter in ihrer Ent- 
wicklung geachadigt werden. Ea beateht daber ein Bedarf fur 
herbizidwirkende Verbindungen, mit denen unerwUn3chte Pf lan- 
zen bekampft werden kbnnen, ohne Rutzpflanzen zu achadigen. 



Der Erfindung liegt somife die Aufgabe zugrunde, neue Cyclo- 
hexen-1,2-dicarbonaaurediamide zu achaffen, die aicb durch 
eine aelektive berbizide Wirkung auazeichnen. Dieae Aufga- 
be wird durcb die Erfindung geloat. Die Erfindung betrifft 
25 somit den in den Patentansprttcben gekennzeicnneten Gegen- 
stand. 

Die Halogenatome R 2 und R 7 bedeuten vorzugaweiae Fluor-, 
Chlor- Oder Bromatome. Ala niedere Alky lr eat e R und R 
kommen Reate mit 1 bia 4 Kohlenatof fat omen in Frage. Spe- 
zielle Beiapiele sind die Methyl-, Itbyl-, Propyl-, Iso- 
propyl-, Butyl-, aek. -Butyl- und Iaobutylgruppe. Ala Al- 
kenylreste kommen Reate mit 3 oder 4 Kohlenstof fatomen in 
Frage.- Bevorzugt ist die Allyl- und Butenylgruppe. Spezielle 
Beispiele fur die Cycloalkylreste sind Eestemlt 5 bis 7 Koh- 
lenstof fatomen , wie die Cyclopentyl-, . Cyc-ohexyl- und Cyclo- 
heptylgruppe. Spezielle Beispiele f Ur AraU ylreste sind Re- 
ste mit 7 Oder 8 Kohlenstof fatomen, wie 
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die Benzyl- und Phenathylgruppe. Als Alkylamino- und 
Dialkylaminoreste kommen Ami.nogruppen in Frage, die durcli 
ein bzw. zwei Alkylreste mit jeweils 1 bis 4- Koblenstof f- 
atomen substituiert sind. Als Alkenyloxyreste kommen Beste 
mit 3 oder 4 Kohlenstoff atomen in Frage. Bevorzugt ist die 
Allyloxygruppe. Die Alkoxycarbonylaminogruppe kann 2 bis 4 
Koblenstof fatome enthalten. Spezielle Beispiele sind die 
Metboxycarbonyl amino Atboxycarbonylamino- und Propoxy- 
carbonylaminogruppe. Die Alkoxycarbonylmethylgruppe kann 
3 bis 5 Koblenstof fatome im Mblekttl entbalten. Spezielle 
Beispiele sind die Metboxycarbonylmetbyl- und itboxycarbo- 
nylmethylgruppe . 

Spezielle Beispiele f Or 5- und 6gliedrige beterocycliscbe 
gesattigte Beste NR 3 R 4 Q ± n< ± die Pyrrolidine-, Piper i- 
dino- und Morpbolinogruppe. Der Alky Ir est kann ein Best 
mit 1 bis 4- Koblenstof fat omen sein. 

Auf grand ibrer hoberen herbiziden Wirkung und ihrer leicb- 

teren Herstellbarkeit sind Verbindungen der allgemeinen 

Formel I bevorzugt, in der E* 1 ein Wasserstof f- oder Fluor- 
p 

atom, B ein Cblor- oder Bromatom oder eine Gruppe der all- 
gemeinen Formel -0CH 2 -^, R 7 | darstellt, R 3 und R* B leicH 
oder Verscbieden sind und Wasserstof fatome, Alkylreste mit 
1 bis 4 Koblenstoff atomen, Aminogruppen, Allyl-, Allyloxy-, 
Alkoxycarbonylmetbylgruppen mit J oder 4- Koblenstof fat omen, 
Dialky laminogrupp en mit 2 bis 4 Koblenstoff atomen oder Alk- 
oxycarbonylaminogruppen mit 2 oder 3 Koblenstof fat omen im 
Alkylteil bedeuten. 

Besonders bevorzugt sind Verbindungen der allgemeinen For— 

2 

mel I, in der B n ein Wasserstof f- oder Pluoratom und B 
ein Cblor- oder Bromatom darstellt. Einer der Beste B -7 
oder E ist ein Wasserstof f atom oder ein Alkylrest mit 1 
bis 4- Koblenstof fat omen Oder eine Atboxycarbonylmetbyl- 
gruppe und der andere Eest ein Wasserstof f atom. 
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Dxe Verbindungen der Erfindung konnen auf verschiedene Weise 
hergestellt warden. 

Wfeg; A 

Tetrahydrophthalisoimide werden mit Aminen in einem L6* 
sungsmittel bei Temperaturen von -80 bis 50°C t vorzugsweise 
von -40 bis 30°C naoh folgender Reaktionsgleichung umge- 
setzt ; 




R $ R , R undi R haben die in Ansprucb 1 angegebene Be- 
deutung. 

Weg B 

Eine Tetrahydrophthalamidsaure wird mit einem Chlorameisen- 
saureester in einem Losungsmittel in Gegenwart einer Base 
bei Temperaturen von -80 bis 50 Q C f vorzugsweise -40 bis 
30°C umgesetzt. Das erbaltene Zwischenprodukt wird sodann 
mit einem Amin in einem Losungsmittel bei Temperaturen von 
-80 bis 50°C, vorzugsweise -40 bis 30°C umgesetzt. Diese 
TJmsetzung wird durch f olgendes Reaktionsschema erlautert : 




(I) 
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H bedeutet einen niederen Alkylrest, e\ e 2 , E 5 und E ha- 
ben die in Ansprucb 1 angegebene Bedeutung. 

Beispiele fttr verwendbare Losungsmittel in den vorstehend 
bescbriebenen Umsetzungen sind Ither, wie Diathylather und 
Diisopropy lather, cyclische Ither, wie Tetrahydrofuran und 
Dioxan, Ester, wie Ithylacetat und Metbylacetat, Ketone, 
wie Aceton und Methylathylketon, aprotiscbe polare Losungs- 
mittel, wie Dimethylformamid und Dimethylsulfoxid, Alkoho- 
le, wie Methanol und ithanol, sowie Wasser. 

Beispiele fttr verwendbare Chlorameisensaureester sind der 
Chlorameisensauremethyl- und -athylester. Beispiele fur ver- 
wendbare Basen im Weg B sind organische Basen, wie Iri- 
athylamin, N.U-Diathylanilin, Fyridin, N-Methylmorpholin 
und N-Methylpiperidin, sowie anorganische Basen, wie ffa- 
triumhydroxid, Kaliumhydroxid, Natriumcarbonat , Kaliumcar- 
bonat, Bariumbydroxid und Calciumhydroxid. 

Die Umsetzungen sind im allgemeinen innerhalb 24 Stunden 
beendet. Die Eeaktionszeit hangt von den Eeaktionsbedingun- 
gen, wie der Temperatur, den Ausgangsmaterialien und den 
Eeagenzien ab. 

ITach beendeter Umsetzung konnen die erhaltenen Cyclohexen- 
1,2-dicarbonsaurediamide durch Chromatographie gereinigt 
werden. 

Die Beispiele erlautera die Herstellung von Verbindungen 
der Erfindung. 

Beispiel 1 
Eine Losung von 2,80 g W-(4-Chlorphenyl)-3,4,5,6-tetrahydro- 
phthalanisaure und 1,01 g Triathylamin in 16 ml Tetrahydro- 
furan wird bei 0°C unter Elihren mit 1,10 g Chlorameisen- 
saureathyl ester versetzt. Nach 10 Hinuten wird das aus- 
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kristallisierte Triathylamin-hydrochlorid abfiltriert. Das 
Filtrat wird bei 0°C mit einer Losung von 0,99 g Cyclohexyl- 
amin in 4- ml Tetrahydrofuran versetzt und 15 bis 18- Stunden 
stehengelassen. Die entstandenen Kristalle werden abfil- 
triert und sodann mit Wasser und Tetrahydrofuran gewaschen. 
Es werden 1,73 g N-Ol-ChlorphenyD-N'-cyclohexyl-cyclohexen- 
1,2-dicarbonsaurediamid erhalten. Die Verbindung 1st in Ta- 
belle I als Verbindung Nr. 6 aufgeftlhrt. In ahnlicher Weise 
wird die Verbindung Nr. 2 von Tabelle I erhalten. Die 
Schmelzpunkte und die Werte fur die ELementaranalysen der 
Verbindungen sind ebenfalls in Tabelle I angegeben. 

Beispiel 2 
In eine LSsung von 1 g N-(4-Chlorphenyl)-3,4-,5,6-tetrahy- 
drophthalisoimid in 20 ml Diathylather wird bei Eaumtempe- 
ratur gasformiges Ammoniak eingeleitet. Die entstandene 
weifie Fallung wird abfiltriert und mit DiathylS.th.er gewa- 
schen. Es werden 1,02 g N-(4-Chlorphenyl)-cyclohexen-1,2- 
dicarbonsaurediamid erhalten. Die Verbindung ist in Tabel- 
le I unter Nr. 1 angegeben. 

In ahnlicher Weise werden die Verbindungen Nr. 10, 17 und 
20 hergestellt. 

Beispiel 3 
Eine Losung von 5,23 g N-(4-Chlorphenyl)-3,4,5,6-tetrahydro- 
phthalisoimid in 80 ml Diathylather wird bei Raumtemperatur 
unter RUhren mit 1,55 g einer 70prozentigen wafirigen Ithyl- 
aminlosung versetzt. Nach 20 Ninuten werden die entstande- 
nen weiBen Kristalle abfiltriert und mit Diathylather ge- 
waschen. Es werden 5t50 g N-(4-Chlorphenyl)-N*-athyl-cyclo- 
hexen-1,2-dicarbonsaurediamid erhalten. Die Verbindung ist 
in Tabelle I unter Nr. 2 aufgefuhrt. 

In ahnl icher Weise werden die Verbindungen Nr. 3, 4-, 5, 7, 
8, 9, 11 bis 16, 22, 23, 25, 26, 27, 29 Iris 36 hergestellb. 
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Beispiel 4 
Eine Losung von 3,67 S W-Z5-(4-Chlorbenzyloxy )-phenyl7- 
3,4,5,6~-tetrahydrophthalisoimid in 40 ml Tetrahydrofuran 
wird bei Raumtemperatur unter Ruhren langsam mit 28pro- 
zentiger waBriger Ammoniaklosung versetzt. Nach einigen 
Minuten warden die entstandenen weiBen Kristalle abfil- 
triert und mit Diathylather gewaschen. Es werden 2,50 g 
N-^(4-Chlorbenzyloxy )-phenyl7-cyclohexen-1 , 2-dicarbon- 
saurediamid erhalten. Die Verbindung ist in labelle I 
unter Nr. 24- aufgeftthrt. 

In ahnlicher Weise wird die Verbindung Nr. 19 hergestellt. 

Beispiel 5 
Eine Suspension von 3,51 g N-Z4-(4-Methylbenzyloxy )-phenyl7- 
3,4,5,6-tetrahydrophthalisoimid in 50 ml Diathylather wird 
unter Ruhr en mit 1,3 g Piperidin versetzt. Sodann wird das 
Gemisch 12 Stunden bei Raumtemperatur gertthrt. Hierauf wer- 
den die entstandenen Kristalle abfiltriert und mit Diathyl- 
ather gewaschen. Es werden 4,17 g der in Tabelle I unter 
Nr. 21 angegebenen Verbindung erhalten. 

In ahnlicher Weise werden die Verbindungen Nr. 18 und 28 
hergestellt. 

Die Schmelzpunkte und die Werte fur die Elementaranalysen 
der vorstehend aufgeftthrt en Verbindurgen sind in Tabelle I 
angegeben. 

Ih Tabelle I sind die berechneten Werte filr die ELementar- 
analyse in der oberen Reihe und die gefundenen Werte in 
der unteren Reihe angegeben. 

Die Struktur der Verbindungen wird durch das IR-Absorp- 
tionsspektrum und das NMR-Spektrum bestatigt. 
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1 Die Verbindungen der allgemeinen Formel I sind wertvolle Her- 
bizide, die sich zur Bekampfung von Unkrautern im Nutzpflan- 
zenbestand eignen. Zu diesem Zweck konnen die Verbindungen der 
Erf indung unmittelbar eingesetzt werden. Iia allgemeinen wer- 
5 den sie jedoch. zu herbiziden Mitteln konf ektioniert, bei- 
spielsweise Emulsionen, Staubemitteln, benetzbaren Pulvern 
Oder Granulaten. Zur Herstellung dieser Mittel werden inerte 
flUssige Oder feste Tragerstoff e oder Verdttnnungsmittel, ge- 
gebenenfalls grenzf lacbenaktive Verbindungen rind andere Hilf s- 
10 stoffe verwendet. Ferner konnen die Verbindungen der Erf in- 
dung zusammen mit anderen Wirkstoffen, wie Pungiziden, Insek- 
tiziden, Hematoziden, Dtingemitteln, Synergist en, anderen Her- 
biziden Oder Pflanzenwuchsreglern eingesetzt werden, 

15 Beispiele flir verwendbare flUssige Tragerstoff e sind verschie- 
dene Losungsmittel, beispielsweise Kohlenwasserstoff e, wie 
Kerosin, Benzol und Xylol, balogenierte Kohlenwasserstoff e, 
wie Chlorbenzol und Dichlorathylen, niedere aliphatiscbe Al- 
kohole, wie Ithanol, und Ketone, wie Aceton. Beispiele ftir 

20 verwendbare feste Tragerstoff e sind Bentonit, Kaolin, Ton, 

Talkum, aktivierter Ton, Diatomeenerde, Quarzsand und Calcium- 
carbonat. 



Beispiele fiir verwendbare grenzf lacbenaktive Verbindungen 
(Tenside) sind Alky Ibenzolsulf onate, Ligninsulf onate, Schwe- 
f elsaureester boherer Alkobole oder alipbatiscbe Ester von 
Polyglykolen, Polyoxy athylensorbitanest er , Dialkylsulf obern- 
steinsaureester und Alkyltrimetbylammoniumcbloride. 

Die Auf wand ffl eng e der Verbindungen der Erf indung bangt von der 
gewiinscbten herbizid en Wirkung ab. Im allgemeinen werden die 
Verbindungen in einer Menge von 5 "bis 4-0 g pro 100 m einge- 
setzt o Aus den nachstehenden Versuchsergebnissen ist ersicht- 
lich, daB herbizide Hittel der Erf indung eine ausgezeichnete 
Wirkung bei der Blattbehandlung Oder Bodenbehandlung gegen 
Graser und breitblattrige Uhkrauter vGn dex- Zeit der Eeimung 
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bis zum fortgeschrittenen Wachstum. zeigen. Mit den herbizi- 
den Mitteln der Erfindung konnen a'unge Unkrauter vernichtet 
werden, da sie von den Knospen der jungen Fflanzen resor- 
biert werden. Die herbiziden Mittel der Erfindung zeigen 
auch eine erheblicb verlangerte wirkung. SchlieBlich besit- 
zen die herbiziden Mittel der Erfindung eine geringe. Phyto- 
toacizitat gegenUber Eeispflanzen unter submersen Bedingungen. 
Sie konnen aucb auf Eeispflanzen aufgebracbt werden, die um- 
gepflanzt werden. 

Eezepturen zur Herstellung von herbiziden Mitteln und die 
herbiziden Wirkungen sind nachstehend angegeben. Die Hummer 
der verwendeten Verbindung entspricht der in Tabelle I auf- 
geftthrten Hummer. Telle und Prozentangaben beziehen sich auf 
das Gewicht, sofern nichts anderes angegeben ist. 

Herstellung einer Emulsion 

30 Telle der Verbindung Mr. 1 werden in einem Gemisch von 
35 Teilen Xylol und 30 Teilen Dimethylf ormamid gelost. Die 
Losung wird mit 5 Teilen Polyoxyathylennaphthylathersulf onat 
versetzt. Es wird eine Emulsion mit 30% Wirkstoff erhalten. 

Herstellung eines benetzbaren Pulvers 

50 Telle der Verbindung Nr. 1, 10 Telle Diatomeenerde, 35 
Telle Eaolin und 5 Telle Natriumdodecylbenzolsulf onat werden 
gleichmaBig miteinander vermischt und vermahlen. Es wird ein 
benetzbares Pulver mit 50% Wirkstof fgehalt erhalten. 

Herstellung eines Granulats 

Ein Gemisch von 5 Teilen der Verbindung Hr. 1, sowie 27 Tei- 
len Diatomeenerde, 66 Teilen Bentonit und 2 Teilen einer 
grenzflachenaktiven Verbindung (Aerol CT-1 ) wird mit V/asser 
verknetet und granuliert. Das erhaltene Granulat wird 2 Stun- 
den bei 60°C getrocknet. Es wird ein Granulat mit 5% Wirk- 
stof fgehalt erhalten. 
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1 Versuch J ; Anwendung als Bodenherbizid 

Eeis, Sojabohnen und Mais werden in einer Tiefe von 2 bis 5 
cm in Blumentopfe axis Kunststoff ausgesat. Die Erde ist vor- 
her mit Dtingemittel versetzt worden. Ferner werden auf die 

5 Oberflache der Erde Samen von Bluthirse und Burzelkraut aus- 
gesat # Sodann wird eine wafirige Verdtinnung eines herbiziden 
Mittels in Form eines benetzbaren Pulvers txber die Bodenober- 
flache mit einer Spritzpistole in einer Anwendung smenge von 
10 g, 20 g und 30 g pro 100 m auf gespr tlht . Zum Vergleich 
10 wird der Versuch mit dem bekannten Herbizid 3-C3 1 ,4 , -Dichlor- 
phenyl )-1,1-dimethylharnstof:f (DCMCT) wiederholt. 25 Tage nach 
dem Spritzen werden die herbizide Wirkung gegentfber den TJn- 
krautern und die Phytotoxizitat gegentlber den Nutzpf lanzen 
bestimmt. Die Ergebnisse sind in Tabelle II zusammengef aBt ♦ 

15 

Die Bewertung der herbiziden Aktivitat und Phytotoxizitat 
erfolgt f olgendermaBen : 
Herbizide Aktivitat 

Bewer tungs z ahl A* 
20 0 O bis 10 

1 11 bis 30 

2 31 bis 50 

3 5*1 bis 70 

4 71 bis 95 
25 5 96 bis 100 



30 



/ Prischgewicht der Unkrauter in der behan-\ 

*A (%) = ft- del ten Flache J x i00 

\ Erischgewicht der Unkrauter in der unbe- / 
handelten Plache 



Phytotoxizitat 

Be wer tungs z ahl Phy tot oxiz it at 

0 keine Spur 

1 Spur 

2 gering 
35 5 maBig 

^ stark 

5 volls-LcUidig 
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Versuch 2; Anwendung im Beisfeld 

In 1/50 m 2 Blumentbpf en, die mit Reisfelderde gefullt sind, 
werden die Samen von Htlnnerhir se , Rotala indica und See- 
simse (Scirpus juncoides) ausgesat. Ferner werden Beia- 
pflanzchen im 2,7 Blatt stadium eingepflanzt. Die Wasser- 
tiefe im Blumentopf wird auf 3 cm eingestellt. Hach 3 Ta- 
gen wird eine wafirige Verdttnnung eines benetzbaren Pulvers 
der Erfindung gleichmaBig auf die Oberflache des Wassers in 
einer Aufwandmenge von 10 g, 20 g und 30 g pro 100 m 2 auf- 
gebracht. 25 Tage nach dem Spritzen wird die herbizide Ak- 
tivitat und Ehytotoxizitat bestimmt. 

Zum Vergleich wird der Versuch mit dem bekannten Herbizid 
2,4,6-0?ricnlorpbenyl-4 , -nitropbenylatber (CKP) durchgef tthrt . 
Die Bewertung der berbiziden Aktivitat und Phytotoxizitat 
erfolgt gemaB Versuch 1. Die Ergebnisse sind in Tabelle HI 
zusammengefaBt. 
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1 Versucli 3; Blattbehandlung 

Blumentopf e aus Polyathylen werden mit dtingemittelbaltiger 
Erde geftillt. Sodann werden die Samen von Hittinerhirse, Blut- 
birse und Retticb in die Blumentopf e ausgesat. Nach dem Auf- 

5 lauf en der Pflanzen werden Emulsionen der Verbindungen der 
Erf indung in der angegebenen Konzentration. auf die Blatter 
in einer Menge von 10 Liter pro 100 m mit einer Spritz- 
pistole versprtikt. Im Falle von Htthnerhirse und Bluthirse 
wird das Herbizid im zwei- bis dreiblattrigen Stadium ver- 

10 spriibt, im Palle von Retticb im ersten echten Blatt stadium. 
Nacb 15 Tagen wird die berbizide Aktivitat bestimmt. Die 
Ergebnisse sind in Tabelle IV zusammengef aBt . 

Zum Vergleicb wird der Versucb aucb mit dem bekarmten Herbi- 
15 zid 3,4-Dichlorpropionanilid (Propanil) durcbgef iihrt . 
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OUabelle IV 





Velrbin— ' 

dung- 

Nr.-- 

* 


Konzentration 
(£) 


Herbizide;:Aktivitat 


5 . 


Huhner- ' 
nirse - 


Blut- - - 
hirser * 


Eetticb, 




-. 


O.125 




4 


5 




V 1 


0 .25 . 


5 


5 - 


5 






6.5 


ec 


5 


5 . 


m 
■ \j 




ft 1 ^ er 


5 


: 5 


5 




2 


0.25 


5 


5 


5 - 






0.5 


5 




5 








4 


5 


5 


15 


• 3 


0.25 


5 


5 


5 




0.5 


D - 




5 






ft "1 O K 






5 




4 


0.25 




5 


- . 5 






0.5 




5 


5 


20 




ft 


5 


5 . 


5 




5 


0.25 


5 


5 


5 


• • 




0.5 


5 


5 








ft 1 0 ts 
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4 - 


4 


25 


6 


0»25 


ft 


** 


5 






5 • 


5 


5 






ft 1 0 c 


4 


4 


5 




7 


0.25 


5 • 


5 


5* 






0.5 


5 


5 


■5.1 


30 




0.125 


4 


4 


4 . i 




8 


0.25 


5 


5 


5 ' 






0.5 


5 


5 


5 






0.125 


4 
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Verbin- 

jdung • • * • ' 
Hr. 


Konz entr at ion 

.. &) . 


Hertizide -Aktivitat 


5 


HtLhner- 
hirse - 


Blut- 
hirse- 


Bettich.- 




10 

» 


• 0:125 
0.25 
0.5 


.5 
5 


' .5 . 
5 

5 


• • 5 ■ 
5 
5' 


10 




0.125 

0.25 

0.5 


h . 

5 


5 

•5 
5 


5 

5* 

5 


• 

15 


■ xz 


. 0.125 
0.25 
0.5 


5 
5 
5 


5 

--■ 5 
5 


5 ' 

5 

5 




*3 


0.125 

0.25 

0.5 


5 
5 
5 


.". 5 
5 
5 


5 
5 
5 


20 


14 


0.125 
0.25 
0.5 . 


4 
5 
5 


4 
5 
5 


5 

• 5 - 
.5 


25 


15 


0.125 

0.25 

0.5 


5 

. 5 
5 


5 
5 
5 


5 
5 
5 




. 24 


0.125 

0.25 

0.5 


2 

4 

5 • 


3 

. 4 
5 


3 

* 5 
5 


30 




0.125 

0.5 


l 
4 
5 


3 
4 

5 


4 
4 

5 


35 


Propanil 


0.125 

0.25 

0.5 


3 
4 

5 


4 
5 
5 


3 . 

4 

4 




unbehan-^ 
delt 




O 


0 


0 
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